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Dispositif  et  procédé  pour  la  vidange,  par  le  fond,  d'un  réacteur  de  polymérisation  à  lit  fluidisé. 

Dispositif  et  procédé  permettant  la  vidange  par  le  fond 
d'un  réacteur  (1)  de  polymérisation  à  lit  fluidisé  comportant  une 
sole  de  fluidisation  (2),  une  arrivée  de  gaz  (3)  située  entre  ladite 
sole  et  le  fond  du  réacteur  et  une  tuyauterie  latérale  (4)  située 
au-dessus  de  ladite  sole  et  permettant  l'évacuation  des  parti- 
cules  fluidisées,  ledit  dispositif  étant  constitué: 
-  d'une  tuyauterie  verticale  (5)  ayant  une  ouverture  supé- 

rieure  au  niveau  de  la  sole  et  une  extrémité  inférieure  située  à 
l'extérieur  et  au-dessous  du  fond  du  réacteur,  obturée  par 
un  robinet  (6), 

-  et  d'un  tube  d'amenée  de  gaz  (7)  dans  ladite  tuyauterie  ver- 
ticale,  débouchant  au  voisinage  immédiat  dudit  robinet  (6). 



La  p r é s e n t e   i n v e n t i o n   concerne   un  d i s p o s i t i f   et  un  p r o c é d é  

pour  r é a l i s e r   la  v idange ,   par  le  fond,  d 'un   r é a c t e u r   de  p o l y m é -  

r i s a t i o n   à  l i t   f l u i d i s é .  

I l   e s t   connu  de  p o l y m é r i s e r   à  l ' é t a t   gazeux  des  a l p h a -  

o l é f i n e s   t e l l e s   que  l ' é t h y l è n e ,   ou  des  mélanges   d ' a l p h a - o l é f i n e s  

t e l l e s   que  l ' é t h y l è n e ,   le  p r o p y l è n e ,   le  b u t ë n e - 1 ,   en  p r é s e n c e  

d 'une   c o m p o s i t i o n   c a t a l y t i q u e   comprenant   par  exemple  a)  un  com- 

posé  s o l i d e   d 'un   métal   de  t r a n s i t i o n   des  s o u s - g r o u p e s   IVa,  Va  e t  

VIa  de  la  C l a s s i f i c a t i o n   P é r i o d i q u e   des  E l é m e n t s ,   notamment  l e  

t i t a n e ,   ce  composé  pouvant   éga lemen t   comprendre   du  magnésium,  e t  

b)  un  composé  o r g a n o m é t a l l i q u e   d 'un   m é t a l  d e s   g roupes   I,  II   ou  

II  de  la  C l a s s i f i c a t i o n   P é r i o d i q u e ,   notamment  un  composé  o r g a n o -  

a l u m i n i q u e .   De  t e l l e s   c o m p o s i t i o n s   c a t a l y t i q u e s   p o s s é d a n t   u n e  

a c t i v i t é   é l e v é e   ont  en  p a r t i c u l i e r   été  d é c r i t e s   dans  l e s   b r e v e t s  

NAPHTAACHIMLE  n°  2  099  311.  2  116  698  et  2  144  0 8 0 .  

I l   es t   éga lement   connu  que  l e s   p o l y m é r i s a t i o n s   et  c o p o l y m é -  

r i s a t i o n s   des  a l p h a - o l é f i n e s ,   dans   l e s q u e l l e s   on  u t i l i s e   l e s  

c a t a l y s e u r s   t r è s   a c t i f s   d é c r i t s   c i - d e s s u s ,   ou  des  c a t a l y s e u r s  

é q u i v a l e n t s ,   peuven t   ê t r e   r é a l i s é e s   par   la   t e c h n i q u e   du  l i t  

f l u i d i s é .   Ces  p o l y m é r i s a t i o n s   et  c o p o l y m é r i s a t i o n s   son t   a l o r s  

g é n é r a l e m e n t   e f f e c t u é e s   dans  un  r é a c t e u r   à  axe  v e r t i c a l   d a n s  

l e q u e l   l e s   g r a n u l e s   du  polymère  en  f o r m a t i o n   sont  m a i n t e n u s   à  

l ' é t a t   f l u i d i s é   par  un  c o u r a n t   gazeux  a s c e n d a n t   c o n t e n a n t   l ' o l é -  

f ine   ou  l e s   o l é f i n e s   à  p o l y m é r i s e r .   Un  t e l   r é a c t e u r   c o m p o r t e  

h a b i t u e l l e m e n t ,   à  sa  p a r t i e   i n f é r i e u r e ,   une  p laque   p e r f o r é e   ou  

p o r e u s e  -   couramment  appe lée   so le   de  f l u i d i s a t i o n  -   qui  p e r m e t  

de  r é p a r t i r   dans  l ' e n c e i n t e   le  c o u r a n t   gazeux  i n t r o d u i t   sous  l a  

sole  par  une  t u b u l u r e   et  de  m a i n t e n i r ,   dans  l ' e n c e i n t e ,   l e s  

g r a n u l e s   de  polymère  à  l ' é t a t   f l u i d i s é   a u - d e s s u s   de  la   s o l e .   Une 

t u y a u t e r i e   l a t é r a l e   d ' é v a c u a t i o n   s i t u é e   a u - d e s s u s   de  la  s o l e  

permet  d ' é v a c u e r   en  c o n t i n u   ou  p é r i o d i q u e m e n t   du  r é a c t e u r   u n e  

p a r t i e   du  polymère  qui  s ' y   t rouve   c o n t e n u .  

Au  cours   de  la  mise  en  oeuvre   d 'un   t e l   r é a c t e u r   à  l i t  

f l u i d i s é ,   i l   peut   ê t r e   u t i l e   de  v i d a n g e r ,   en  t o t a l i t é   ou  en  

p a r t i e ,   le  l i t   f l u i d i s é   contenu  e n t r e   la   so le   et  le  n iveau   de  l a  

t u y a u t e r i e   d ' é v a c u a t i o n .  



I l   peu t ,   par   exemple,  ê t r e   n é c e s s a i r e   de  p r a t i q u e r   une  t e l l e  

o p é r a t i o n   l o r s   d 'un   changement  de  q u a l i t é   du  polymère  f a b r i q u é ,  

a f i n   d ' é v i t e r   de  mélanger   des  po lymères   de  q u a l i t é s   d i f f é r e n t e s  ;  

dans  un  t e l   cas,   la   p lus   grande  p a r t i e   du  polymère  contenu   d a n s  

le  r é a c t e u r   peut   ê t r e   r e t i r é e   de  c e l u i - c i   par  la   c o n d u i t e   d ' é v a -  

c u a t i o n ,   mais  la   f r a c t i o n   de  polymère   s u b s i s t a n t   e n t r e   la  p l a q u e  

p e r f o r é e   et  la   t u y a u t e r i e   d ' é v a c u a t i o n   ne  peut   pas  ê t r e   v i d a n g é e  

de  c e t t e   m a n i è r e .   I l   e s t   à  n o t e r   en  ou t r e   q u ' i l   peut   e x i s t e r   d a n s  

la   p a r t i e   i n f é r i e u r e   du  r é a c t e u r ,   au  n iveau   de  la  so le   et  à  

p r o x i m i t é   de  c e l l e - c i ,   des  zones  dans  l e s q u e l l e s   le  p o l y m è r e  

n ' e s t   pas  à  l ' é t a t   f l u i d i s é .   Ce  phénomène  peut   r é s u l t e r ,   p a r  

e x e m p l e ,  d e   l ' e x i s t e n c e   de  r e n f o r t s   mécan iques   sous  la  so le ,   q u i  

r é d u i s e n t   l o c a l e m e n t   la   p o r o s i t é   de  c e l l e - c i  ;   dans  ces  z o n e s ,  

notamment,   le  polymère   peut   e x i s t e r   sous  la  forme  d ' a g g l o m é r a t s  

peu  mob i l e s   ou  i m m o b i l e s .  

I l   peut   éga lemen t   ê t r e   u t i l e ,   au  cours   même  d 'une   o p é r a t i o n  

de  p o l y m é r i s a t i o n ,   de  s o u t i r e r   une  p a r t i e   du  l i t   f l u i d i s é   c o n t e n u  

dans  la  p a r t i e   i n f é r i e u r e   du  r é a c t e u r   a f i n ,   par  exemple,   de  p r é -  

l e v e r   un  é c h a n t i l l o n   du  polymère  à  ce  n i v e a u .  

Dans  l e s   a p p a r e i l s   dans  l e s q u e l s   on  r é a l i s e   des  r é a c t i o n s  

en  l i t   f l u i d i s é ,   par  exemple  des  r é a c t i o n s   c a t a l y t i q u e s   e n t r e  

au  moins  un  composé  gazeux  et  au  moins  un  c a t a l y s e u r   s o l i d e   à  

l ' é t a t   f l u i d i s é ,   on  a  d é j à   d é c r i t   la   p o s s i b i l i t é   de  s o u t i r e r ,   en  

t o t a l i t é   ou  en  p a r t i e ,   l e s   p a r t i c u l e s   s o l i d e s   grâce  à  l ' u t i l i s a -  

t i o n   d ' un   tube  de  v idange   v e r t i c a l   dont   l ' o u v e r t u r e   s u p é r i e u r e   s e  

t r o u v e   au  n i v e a u   de  la   so le   et   dont  l ' o u v e r t u r e   i n f é r i e u r e   o b t u r é e  

à  l ' é t a t   de  f o n c t i o n n e m e n t   normal  par  une  vanne,   se  s i t u e   e n  

dessous   de  l ' a p p a r e i l .   Un  t e l   d i s p o s i t i f   t r è s   s imple  d ' é v a c u a t i o n  

des  p a r t i o u l e s   f l u d i s é e s   n ' e s t   pas  u t i l i s a b l e ,   en  l ' é t a t ,   p o u r  
l e s   r é a c t i o n s   de  p o l y m é r i s a t i o n   ou  de  c o p o l y m é r i s a t i o n   r é a l i s é e s  

dans  le  cadre  de  la  p r é s e n t e   i n v e n t i o n ,  c a r  l e   polymère  formé  s u r  

l e s   p a r t i c u l e s   c a t a l y t i q u e s   e n t r a î n e r a i t   i n é v i t a b l e m e n t   le  b o u -  

chage  du  tube  de  v i d a n g e .  

Le  p rocédé   et  le  d i s p o s i t i f   s e lon   la  p r é s e n t e   i n v e n t i o n  

v i s e n t   à  r é s o u d r e   le  problème  de  l ' é v a c u a c t i o n   p a r t i e l l e   ou  t o t a l e  

des  p a r t i c u l e s   f l u i d i s é e s   s i t u é e s   immédia tes ien t   a u - d e s s u s   de  l a  



sole   d 'un   a p p a r e i l   de  p o l y m é r i s a t i o n   ou  de  c o p o l y m é r i s a t i o n  

d ' o l é f i n e s   en  l i t   f l u i d i s é .  

Le  d i s p o s i t i f   d ' é v a c u a t i o n   se lon   l ' i n v e n t i o n   es t   c a r a c t é r i s é  

en  ce  q u ' i l   c o m p o r t e  :  

-  une  t u y a u t e r i e   v e r t i c a l e   dont  l ' o u v e r t u r e   s u p é r i e u r e   se  s i t u e  

au  n iveau   de  la  sole   et  dont  l ' o u v e r t u r e   i n f é r i e u r e ,   s i t u é e   à  

l ' e x t é r i e u r   et  a u - d e s s o u s   du  fond  du  r é a c t e u r ,   es t   o b t u r é e   p a r  

un  r o b i n e t   à  o u v e r t u r e   r a p i d e ,  

-  et  un  tube  d 'amenée  de  gaz  dans  l a d i t e   t u y a u t e r i e   v e r t i c a l e ,  

débouchan t   au  v o i s i n a g e   immédiat   d u d i t   r o b i n e t .  

La  " t u y a u t e r i e   v e r t i c a l e "   d o i t   a v o i r   un  d i a m è t r e   i n t é r i e u r  

d ' au   moins  10  et  de  p r é f é r e n c e   d ' au   moins  100  f o i s   le  d i a m è t r e  

moyen  des  p a r t i c u l e s   de  polymère   ou  de  copolymère   qui  fo rment   l e  

l i t   f l u i d i s é .   Si  ces  p a r t i c u l e s   ont ,   par  exemple,   un  d i a m è t r e  

moyen  de  1  mm,  le  d i a m è t r e   i n t é r i e u r   de  la  t u y a u t e r i e   s e ra   c h o i s i  

de  p r é f é r e n c e   e n t r e   30  et  300  mm ;  un  d i a m è t r e   i n t é r i e u r   i n s u f -  

f i s a n t ,   i n f é r i e u r   à  e n v i r o n   10  mm,  r i s q u e r a i t   de  p r o v o q u e r   d e s  

bouchages ,   et  un  d i a m è t r e   t rop   l a r g e   r i s q u e r a i t   de  p r o v o q u e r   d e s  

d i f f i c u l t é s   s o i t   en  ce  qui  concerne   l ' é t a n c h é i t é   du  r o b i n e t ,   s o i t  

en  ce  qui  concerne   des  p e r t u r b a t i o n s   dans  le  l i t   f l u i d i s é .  

La  " t u y a u t e r i e   v e r t i c a l e "   aura   une  l o n g u e u r   au  moins  é g a l e  

a  e n v i r o n   3  f o i s ,   et  de  p r é f é r e n c e   au  moins  éga le   à  5  f o i s   s o n  

d i a m è t r e   i n t é r i e u r  ;   c e t t e   l o n g u e u r   es t   n é c e s s a i r e   pour  que  l ' o n  

p u i s s e   a s s u r e r   dans  c e t t e   t u y a u t e r i e ,   g râce   à  l ' a m e n é e   de  g a z ,  

un  écou lemen t   s o u h a i t é   de  type  d i t   à  " e f f e t   p i s t o n " .   Un  t e l  

écou lement   es t   ob tenu   l o r s q u e   l ' o n   amène,  par  l e d i t   tube  d ' a m e n é e  

de  gaz,  un  c o u r a n t   gazeux  ayant   une  v i t e s s e   compr ise   e n t r e   5  e t  

50  f o i s   et  de  p r é f é r e n c e   e n t r e   10  et  30  f o i s   e n v i r o n   la  v i t e s s e  

minimale   de  gaz  qui  p r o v o q u e r a i t   la  f l u i d i s a t i o n   des  p a r t i c u l e s  

de  polymère  dans  la  t u y a u t e r i e   v e r t i c a l e .   Une  v i t e s s e   i n s u f f i -  

san te   p r o v o q u e r a i t   des  bouchages   et  une  v i t e s s e   t rop   i m p o r t a n t e  

e n t r a i n e r a i t   des  p e r t u r b a t i o n s   au  n iveau   du  l i t   f l u i d i s é .  

L e d i t   r o b i n e t   es t   de  p r é f é r e n c e   c o n s t i t u é   d 'un   r o b i n e t   à  

pa s sage   i n t é g r a l   t e l  q u e   par  exemple  un  r o b i n e t   à  b o i s s e a u ,   e t  

d o i t   p o u v o i r   ê t r e   o u v e r t   en  un  temps  t r è s   cou r t ,   par  exemple  e n  

un  temps  i n f é r i e u r   à  5  s  et,   de  p r é f é r e n c e   i n f é r i e u r   à  3  s .  



Bien  que  le  r o b i n e t   p u i s s e   débouche r   d i r e c t e m e n t   dans  un  

bac  à  l ' a i r   l i b r e ,   c ' e s t - à - d i r e   sous  la  p r e s s i o n   a t m o s p h é r i q u e ,  

i l   e s t   p a r f o i s   s o u h a i t a b l e ,   notamment  l o r s q u e   l ' o n   veut   p r é l e v e r  

des  é c h a n t i l l o n s   sans  e n t r a î n e r   de  p e r t u r b a t i o n s   n o t a b l e s   d a n s  

le   l i t   f l u i d i s é ,   que  l e d i t   r o b i n e t   débouche  dans  une  t r émie   d e  

volume  d é t e r m i n é ,   e l le -même  munie  d 'un   d i s p o s i t i f   de  s o r t i e .   Dans 

ce  cas,  le  p r é l è v e m e n t   s ' e f f e c t u e r a   en  o u v r a n t   r a p i d e m e n t   le  r o -  

b i n e t ,   le   d i s p o s i t i f   de  s o r t i e   de  la   t r émie   é t a n t   fermé,  pu is   e n  

f e r m a n t   l e d i t   r o b i n e t , e t   ap rès   dégazage  é v e n t u e l ,   en  r e c u e i l l a n t  

le  po lymère   par  l e d i t   d i s p o s i t i f   de  s o r t i e .  

Pour  que  l ' o u v e r t u r e   du  r o b i n e t   provoque  b i e n  u n e   é v a c u a t i o n  

de  la   q u a n t i t é   s o u h a i t é e   de  polymère   f l u i d i s é ,   i l   c o n v i e a t  :  

-  que  le  r a p p o r t   de  la   p r e s s i o n   e x i s t a n t   dans  le   r é a c t e u r   à  c e l l e  

e x i s t a n t   à  l a   p a r t i e   e x t é r i e u r e   du  r o b i n e t   à  o u v e r t u r e   r a p i d e ,  

c ' e s t - à - d i r e   à  l ' a i r   l i b r e   ou  dans  la   t r é m i e ,   s o i t   s u p é r i e u r   à  

5  et  de  p r é f é r e n c e   compris   e n t r e   10  et  25,  l a   d i f f é r e n c e   e n t r e  

ces  deux  p r e s s i o n s   é t a n t   en  o u t r e   s u p é r i e u r e   à  0,4  MPa  et  de 

p r é f é r e n c e   compr ise   e n t r e   0,9  e t  2 , 4   MPa, 

-  que,  dans  le   cas  où  i l   e x i s t e   une  t r é m i e ,   i l   y  a i t   un  c e r t a i n  

r a p p o r t   e n t r e   le  volume  du  r é a c t e u r   et  c e l u i   de  la   t r é m i e  ;   c e  

r a p p o r t   d o i t   ê t r e   compris   e n t r e   1000/1  et  10/1  e t ,   de  p r é f é r e n c e ,  

compris   e n t r e   200/1  et  3 0 / 1 .  

Généra lement , -   le  volume  de  l a   t r émie   se ra   n e t t e m e n t   p l u s  

i m p o r t a n t   que  le  volume  de  l a   t u y a u t e r i e   v e r t i c a l e  ;   on  c o n s i -  

dère  que  le  volume  de  la   t r émie   d o i t   ê t r e   s u p é r i e u r   à  e n v i r o n  

8  f o i s ,   et  de  p r é f é r e n c e   s u p é r i e u r   à  10  f o i s ,   le   volume  de  l a -  

d i t e   t u y a u t e r i e   v e r t i c a l e .  

L o r s q u e  t o u t e s   ces  c o n d i t i o n s   sont  r é u n i e s ,   on  a  c o n s t a t é  

que  l ' o u v e r t u r e   r a p i d e   du  r o b i n e t   a v a i t   pour  conséquence   l ' e n -  

t r a î n e m e n t   quas i   immédia t   dans  la   t r émie   d ' un   volume  du  l i t  

f l u i d i s é   s e n s i b l e m e n t   égal   au  volume  de  la  t r é m i e .  

Les  exemples  non  l i m i t a t i f s   s u i v a n t s   i l l u s t r e n t   l ' i n v e n -  

t i o n  ;   ces  exemples   sont   s c h é m a t i s é s   pour  ce  qui  c o n c e r n e  

l ' a p p a r e i l l a g e   sur  l e s   f i g u r e s   1,  2  et  3 .  

La  f i g u r e   1  est   un  schéma  s i m p l i f i é   de  la   p a r t i e   b a s s e  

d 'un   r é a c t e u r   à  l i t   f l u i d i s é ,   u t i l i s é   dans  le  cadre  de  l a  



p r é s e n t e   i n v e n t i o n .  

La  f i g u r e   2  es t   un  schéma  s i m p l i f i é   de  la  p a r t i e   b a s s e  

d u d i t   r é a c t e u r   ( f i g u r e   1)  compor tan t   un  d i s p o s i t i f   se lon   l ' i n v e n -  

t i o n .  

La  f i g u r e   3  es t   un  schéma  s i m p l i f i é   de  la  p a r t i e   basse   d u d i t  

r é a c t e u r   ( f i g u r e   1)  compor t an t   un  d i s p o s i t i f   se lon   l ' i n v e n t i o n ,  

d i s p o s i t i f   u t i l i s a n t   une  t r é m i e .  

Sur  la  f i g u r e   1,  on  a  s c h é m a t i s é  :  

-  en  (1)  un  r é a c t e u r   de  p o l y m é r i s a t i o n   en  l i t   f l u i d i s é ,   qui  com- 

p o r t e ,   au  v o i s i n a g e   de  son  f o n d ,  

-  en  (2)  une  p laque   p e r f o r é e   ou  po reuse   qui  c o n s t i t u e   la  so le   d e  

f l u i d i s a t i o n ,  

-  en  (3)  un  tube  d ' a r r i v é e   du  gaz  de  p o l y m é r i s a t i o n   (monomère  ou  

monomères  c o n t e n a n t   é v e n t u e l l e m e n t   un  gaz  i n e r t e   et  des  g a z  

d ' a d d i t i o n ) ,  

-  en  (4)  une  t u y a u t e r i e   l a t é r a l e   s i t u é e   a u - d e s s u s   de  la   sole   ( 2 ) ,  

qui  permet   en  marche  normale   une  é v a c u a t i o n   c o n t i n u e   ou  p é r i o -  

d i q u e  d u   r é a c t e u r .  

Ces  d i v e r s   é l é m e n t s ,   (1) ,   (2) ,   (3),   (4),   d e  l ' a p p a r e i l l a g e  

de  p o l y m é r i s a t i o n   en  l i t   f l u i d i s é   demeuren t   p r a t i q u e m e n t   i n c h a n g é s  

dans  le  d i s p o s i t i f   de  la  p r é s e n t e   i n v e n t i o n .  

Le  d i s p o s i t i f   se lon   l ' i n v e n t i o n   de  la  f i g u r e   2  comporte  d o n c  

un  r é a c t e u r   à  l i t   f l u i d i s é ,   une  so l e ,   une  t u y a u t e r i e   d ' amenée   d e s  

gaz  et  une  s o r t i e   l a t é r a l e  ;   i l   comporte  é g a l e m e n t  :  

-  en  (5)  la   t u y a u t e r i e   v e r t i c a l e  ;   c e t t e   t u y a u t e r i e   p é n è t r e   d a n s  

l ' e n c e i n t e   par  la  p a r t i e   i n f é r i e u r e   du  r é a c t e u r   et  débouche  a u  

n iveau   de  la  sole   (2),   de  p r é f é r e n c e   vers   le  c e n t r e   de  c e t t e  

s o l e ,  

-  en  (6),   à  la   p a r t i e   bas se ,   e x t é r i e u r e   au  r é a c t e u r ,   de  c e t t e  

t u y a u t e r i e   v e r t i c a l e ,   le  r o b i n e t   à  o u v e r t u r e   r a p i d e ,  

-  et ,   au  v o i s i n a g e   de  ce  r o b i n e t ,   en  (7)  un  tube  d ' a m e n é e  d e   g a z .  
Un  a u t r e   d i s p o s i t i f   se lon   l ' i n v e n t i o n   es t   s c h é m a t i s é   sur  l a  

f i g u r e   3  j   ce  d i s p o s i t i f   d i f f è r e   de  ce lu i   de  la  f i g u r e   2  par  la  p r é -  

sence  immédia tement   au  v o i s i n a g e   du  r o b i n e t   à  o u v e r t u r e  r a p i d e   ( 6 ) ,  

-  en  (8)  d ' une   t r émie   qui  e s t  u n e   e n c e i n t e   fermée  de  volume  dé t e rmi -  

né,  fermée  par  un  d i s p o s i t i f   de  s o r t i e   (9)  qui  peut  être  un robinet  à  



o u v e r t u r e   r a p i d e   ana logue   au  r o b i n e t  ( 6 ) .  

Le  d i s p o s i t i f   s e lon   l ' i n v e n t i o n   es t   mis  en  oeuvre  d e  l a  

façon  s u i v a n t e  :  

Le  polymère   contenu   dans  le  r é a c t e u r   (1)  é t a n t   ma in tenu   à  

l ' é t a t   f l u i d i s é   par  i n t r o d u c t i o n   d 'un   gaz  c o n t e n a n t   l e s   a l p h a -  

o l é f i n e s   à  p o l y m é r i s e r   dans  le  tube  (3),   on  i n t r o d u i t   en  p e r m a -  

nence  un  gaz  dans  le  tube  ( 7 )  ;   ce  gaz  peu t   ê t r e   un  gaz  i n e r t e  

t e l   que  l ' a z o t e   ou  un  mélange  gazeux  c o n t e n a n t   l e s   a l p h a - o l é f i n e s  

à  p o l y m é r i s e r ,   à  une  t e m p é r a t u r e   s u f f i s a m m e n t   basse   pour  que  l a  

v i t e s s e   de  p o l y m é r i s a t i o n   du  polymère   p r é s e n t   dans  le  tube  ( 5 )  

s o i t   p r a t i q u e m e n t   n u l l e .   La  v i t e s s e   a s c e n d a n t e   du  gaz  dans  le  t u b e  

(5)  d o i t   ê t r e   comprise   e n t r e   5  e t  5 0   f o i s   la   v i t e s s e   minimale   d e  

f l u i d i s a t i o n   du  polymère   dans  le  tube  (5).   De  p r é f é r e n c e ,   l a  

v i t e s s e   a s c e n s i o n n e l l e   du  gaz  dans  le  tube   (5)  e s t   t e l l e   que  l e  

polymère   s u s c e p t i b l e   d ' ê t r e   p r é s e n t   dans  ce  tube  (5)  e s t   e n t r a î n é  

v e r s   le  hau t   par  un  e f f e t   d i t   de  p i s t o n .   Dans  un  écou lemen t   de  c e  

type ,   l e s   échanges   de  c h a l e u r   e n t r e   gaz  et  s o l i d e   sont   t r è s   i n t e n -  

ses ,   ce  qui  permet   de  r e f r o i d i r   e f f i c a c e m e n t   le  polymère  s u s c e p t i -  

ble   d ' ê t r e   p r é s e n t   dans  le  tube  ( 5 ) .  

Afin   de  s o u t i r e r   du  polymère  du  r é a c t e u r   (1),  on  ouvre  l e  

r o b i n e t   (6)  de  man iè re   à  m e t t r e   le  tube  (5)  en  communica t ion   a v e c  

la   t r é m i e   (8)  ou  avec  t o u t   a u t r e   d i s p o s i t i f   dans  l e q u e l   la   p r e s -  

s ion   s o i t   n e t t e m e n t   p lus   f a i b l e   que  c e l l e   r é g n a n t   dans  le  r é a c -  

t e u r   ( 1 )  ;   la   v i t e s s e   d ' o u v e r t u r e   du  r o b i n e t   (6)  e s t   c h o i s i e   de  

t e l l e   s o r t e   que  le   cou ran t   gazeux  créé   de  hau t   en  bas  dans  l e  

tube  (5)  ne  s o i t   pas  c o n t r a r i é   par  le   c o u r a n t   gazeux  i n t r o d u i t   p a r  

le  tube  ( 7 ) .  

I l   peut   ê t r e   u t i l e ,   l o r s q u e   le  r é a c t e u r   (1)  c o n t i e n t   d e s  

a g g l o m é r a t s   de  polymère ,  de   c r é e r   des  p e r t u r b a t i o n s   des  é c o u l e -  

ments  gazeux  au  v o i s i n a g e   de  la  so le   (2) ,   par  une  o u v e r t u r e   p l u s  

r a p i d e   du  r o b i n e t   (6)  qui  provoque  un  e f f e t   d i t  "de  chas se" .   L e  

r o b i n e t   (6)  e s t   ma in tenu   o u v e r t   pendant   q u e l q u e s   secondes   a f i n   de  

pe rmet t r e . ,   par  exemple,   dans  le  cas  de  la  v a r i a n t e   de  la  f i g u r e   3 .  

de  r e m p l i r   au  moins  p a r t i e l l e m e n t   la   t r émie   (8)  de  polymère .   A p r è s  

f e r m e t u r e   du  r o b i n e t   (6),  on  évacue  vers   l ' e x t é r i e u r   le  p o l y m è r e  

p r é s e n t   dans  la  t r émie   (8),  par  o u v e r t u r e   du  r o b i n e t   (9).  A p r è s  



f e r m e t u r e   du  r o b i n e t   (9)  et  r é t a b l i s s e m e n t   de  la  p r e s s i o n   v o u l u e  

dans  la  t r émie   (8) .   un  nouveau  s o u t i r a g e   peut   ê t r e   e f f e c t u é .  

I l   a  été  c o n s t a t é   que  l ' i n t r o d u c t i o n   permanente   d 'un   gaz  p a r  

le  tube  (7)  ne  c o n t r a r i e   pas  le  f o n c t i o n n e m e n t   du  d i s p o s i t i f   de  

l ' i n v e n t i o n ,   t ou t   en  p e r m e t t a n t   d ' é v i t e r   le  bouchage  du  tube  ( 5 ) .  

En  e f f e t ,   l o r s q u e   le  s o u t i r a g e   es t   e f f e c t u é   a l o r s   que  le  p o l y m è r e  

contenu  dans  le  r é a c t e u r   (1)  e s t   à  une  t e m p é r a t u r e   s u f f i s a n t e  

pour  que  le  p o l y m é r i s a t i o n   se  p o u r s u i v e ,   le  polymère  contenu   d a n s  

le  tube  (5)  au  moment  de  la  f e r m e t u r e   du  r o b i n e t   (6)  s e r a i t   s u s -  

c e p t i b l e   de  s ' é c h a u f f e r   s e n s i b l e m e n t   sous  l ' e f f e t   de  la  c h a l e u r  

dégagée  par  la   p o l y m é r i s a t i o n .   Si  c e t t e   c h a l e u r   n ' é t a i t   pas  t r è s  

r a p i d e m e n t   e n t r a î n é e   par  un  c o u r a n t   gazeux,   ce  phénomène  e n t r a î n e -  

r a i t   une  f u s i o n   au  moins  s u p e r f i c i e l l e   des  g r a n u l e s   de  p o l y m è r e  

et  p o u r r a i t   donner   l i e u   à  une  p r i s e   en  masse  du  polymère  à  l ' i n t é -  

r i e u r   du  tube  ( 5 ) .  

I l   peut   ê t r e   u t i l e   d ' é q u i p e r   la   t r émie   (8)  des  t u y a u t e r i e s  

(10)  et  (12)  munies  r e s p e c t i v e m e n t   des  r o b i n e t s   (11)  et  ( 1 3 ) .  

A u s s i t ô t   ap rès   r e m p l i s s a g e   de  la   t r é m i e   (8)  et  f e r m e t u r e   du  

r o b i n e t   (6),   i l   es t   en  e f f e t   s o u h a i t a b l e ,   a f i n   d ' é v i t e r   t o u t   r i s -  

que  de  p o u r s u i t e   de  la  p o l y m é r i s a t i o n   dans  la   t r émie   (8) ,   d ' o u v r i r  

le  r o b i n e t   (11)  pour  f a i r e   b a i s s e r   r a p i d e m e n t   la   p r e s s i o n   r é g n a n t  

dans  la  t r émie   (8),   pu i s ,   par  o u v e r t u r e   du  r o b i n e t   (13)  et   i n t r o -  

d u c t i o n   d 'un   gaz  i n e r t e   par  la  c o n d u i t e   (12),   d ' a s s u r e r   une  c i r -  

c u l a t i o n   de  ce  gaz  i n e r t e   à  t r a v e r s   la  poudre  de  p o l y m è r e  

pendant   un  temps  s u f f i s a n t   pour  é l i m i n e r   l es   r é s i d u s   du  m é l a n g e  

gazeux  de  p o l y m é r i s a t i o n .  

Les  r o b i n e t s   (11)  et  (13)  sont   e n s u i t e   fermés  avant   é v a c u a -  

t i o n   de  la   poudre  con tenue   dans  la  t r émie   (8)  par  o u v e r t u r e   du  

r o b i n e t   ( 9 ) .  

Ains i   que  ce la   a  pu  ê t r e   c o n s t a t é   après   p l u s i e u r s   a n n é e s  

d ' e x p l o i t a t i o n ,   le  d i s p o s i t i f   de  l ' i n v e n t i o n   permet  de  r é a l i s e r ,  

dans  d ' e x c e l l e n t e s   c o n d i t i o n s   de  f o n c t i o n n e m e n t   et  de  s é c u r i t é ,  

la  v idange   t o t a l e   des  r é a c t e u r s   de  p o l y m é r i s a t i o n   d ' a l p h a - o l é f i n e s  

en  l i t   f l u i d i s é ,   sans  q u ' i l   s o i t   n é c e s s a i r e   d ' i n t e r r o m p r e   l ' a l i -  

m e n t a t i o n   du  r é a c t e u r   en  gaz  de  f l u i d i s a t i o n .   On  é v i t e   a i n s i   t o u t  

r i s q u e   de  c o n t a m i n a t i o n   de  l ' i n s t a l l a t i o n   qui  peut ,   s o i t   r e s u e r   e n  



o p é r a t i o n ,   s o i t   ê t r e   remise   en  rou te   sans  d é l a i -  

E x e m p l e  :  

On  e f f e c t u e   une  p o l y m é r i s a t i o n   de  l ' é t h y l è n e   à  l ' a i d e   d ' u n e  

i n s t a l l a t i o n   comprenant   un  r é a c t e u r   à  l i t   f l u i d i s é   dont  la   p a r t i e  

basse   comporte  un  d i s p o s i t i f   de  v idange   se lon   l ' i n v e n t i o n ,   ce  

d i s p o s i t i f   é t a n t   a s s o c i é   à  une  t r é m i e ,   conformément   aux  schémas  

des  f i g u r e s   1,  2,  3 .  

Le  r é a c t e u r   (1)  de  forme  c y l i n d r i q u e   de  d i a m è t r e   40  cm,  a  u n  

volume  t o t a l   de  2.000  1.  La  t u y a u t e r i e   l a t é r a l e   (4)  qui  a s s u r e  
l ' é v a c u a t i o n   du  polymère  en  marche  normale ,   es t   s i t u é e   à  1,5  m 

a u - d e s s u s   du  n iveau   de  la  p laque   ( 2 ) .  

Les  p a r t i c u l e s   c o n s t i t u a n t   la   poudre  de  p o l y é t h y l è n e   m a i n t e -  

nue  à  l ' é t a t   f l u i d i s é   dans  le  r é a c t e u r ,   ont  un  d i a m è t r e   moyen  d e  

0,5  mm. 

Le  volume  de  la  t r émie   (8)  e s t   de  50  1.  La  l o n g u e u r   de  l a  

t u y a u t e r i e   v e r t i c a l e   (5)  es t   de  600  mm,  son  d i a m è t r e   i n t é r i e u r   d e  

100 mm. 

Le  r o b i n e t   (6)  e s t   de  type  à  b o i s s e a u   s p h é r i q u e .   I l   e s t  

a c t i o n n é   par   une  commande  pneumat ique   a s s u r a n t   son  o u v e r t u r e  

complè te   en  0,5  s  e n v i r o n .  

Le  tube  d 'amenée  de  gaz  (7)  dont  le  d i amè t r e   i n t é r i e u r   e s t  

de  37  mm,  es t   p a r c o u r u   de  façon  pe rmanen te   par  un  d é b i t   gazeux  d e  

25  m3/h  e n v i r o n ,   de  même  c o m p o s i t i o n   et  à  la   même  t e m p é r a t u r e   q u e  
le  gaz  a l i m e n t a n t   le  r é a c t e u r   par  la   c o n d u i t e   ( 3 ) .  

I l   en  r é s u l t e   que,  le  r o b i n e t   (6)  é t a n t   fermé,  la   v i t e s s e   du  

cou ran t   gazeux  dans  la  t u y a u t e r i e   v e r t i c a l e   (5)  e s t   d ' e n v i r o n  

0,8  m/s,  s o i t   e n v i r o n   12  f o i s   la   v i t e s s e   minimum  de  f l u i d i s a t i o n  

de  la  poudre  de  p o l y é t h y l è n e   p r é s e n t e   dans  le  r é a c t e u r .  

Pour  v i d e r   le  r é a c t e u r ,   on  évacue  d ' a b o r d   la  f r a c t i o n   de  l a  

poudre  de  polymère  s i t u é e   a u - d e s s u s   du  n iveau   de  la  c o n d u i t e  

d ' é v a c u a t i o n   (4)  à  l ' a i d e   de  c e t t e   c o n d u i t e .  

On  p rocède   e n s u i t e   à  la   v idange   t o t a l e   de  la  poudre  de  p o l y -  

mère  contenue   dans  le  fond  du  r é a c t e u r ,   a u - d e s s o u s   du  n iveau   d e  

la  t u y a u t e r i e   l a t é r a l e   ( 4 ) .  

La  p r e s s i o n   de  2,1  MPa  e x i s t a n t   dans  le  r é a c t e u r   au  cours  de  

la  p o l y m é r i s a t i o n ,   e s t   ma in tenue   c o n s t a n t e ,   c e l l e   e x i s t a n t   dans  l a  



t r émie   es t   de  0 , 2  M P a .  

On  e f f e c t u e   l e s   manoeuvres   s u i v a n t e s  

-  on  ouvre  le  r o b i n e t   (6)  et  on  l a i s s e   ce  r o b i n e t   ouve r t   p e n d a n t  

env i ron   10  s econdes ,   le  r o b i n e t   (9)  a i n s i   que  l e s   r o b i n e t s   ( 11 )  

et  (12)  r e s t a n t   fermés,   et  le  c o u r a n t   gazeux  a r r i v a n t   par  l a  

c o n d u i t e   (7)  é t a n t   ma in t enu   c o n s t a n t ;  

-  on  re fe rme  le  r o b i n e t   (6) ,   pu i s ,   pour  é v i t e r   t o u t   r i s q u e   d e  

p o u r s u i t e   de  la   p o l y m é r i s a t i o n   dans  la  t r émie   (8),   on  o u v r e  

a u s s i t ô t   le   r o b i n e t   (11)  s i t u é   sur  la   c o n d u i t e   (10)  a f i n   d ' a -  

b a i s s e r   r a p i d e m e n t   la   p r e s s i o n   dans  la  t r émie   d ' e n v i r o n   2,1  MPa 

à  e n v i r o n   0,2  MPa; 

-  on  f a i t   c i r c u l e r   e n s u i t e   pendan t   q u e l q u e s   minu tes   à  t r a v e r s   l a  

poudre  de  p o l y é t h y l è n e   con tenue   dans  la   t r émie   (8),   un  c o u r a n t  

d ' a z o t e   i n t r o d u i t   par  la   c o n d u i t e   (12)  grâce  à  l ' o u v e r t u r e   du  

r o b i n e t   ( 1 3 ) ;  

-  on  r e f e rme   e n s u i t e   l e s   r o b i n e t s   (11)  et  (13)  et  on  r e c u e i l l e  

le  con tenu   de  la  t r é m i e   par  o u v e r t u r e   du  r o b i n e t   (9) ,   s o i t  

e n v i r o n   50  l i t r e s   de  poudre  de  p o l y é t h y l è n e .  

Lorsque   la  t r émie   (8)  est   v i d é e ,   on  r e fe rme   le  r o b i n e t   (9)  e t  

on  r é p è t e   l ' e x é c u t i o n   des  manoeuvres   i n d i q u é e s   c i - d e s s u s   j u s -  

q u ' à   v idange   t o t a l e   du  r é a c t e u r   ( 1 ) .  



1.  P r o c é d é   p e r m e t t a n t   l ' é v a c u a t i o n   p a r t i e l l e  

ou  t o t a l e   d ' u n   l i t   f l u i d i s é ,   d a n s   l e q u e l   se  r é a l i s e  

une  p o l y m é r i s a t i o n ( o u   c o p o l y m é r i s a t i o n ) d ' a l p h a - o l é -  

f i n e   g a z e u s e   s u r   un  c a t a l y s e u r   s o l i d e   f l u i d i s é ,   l a -  

d i t e   p o l y m é r i s a t i o n   é t a n t   e f f e c t u é e   d a n s   un  r é a c t e u r  

c o m p o r t a n t ,   en  sa  p a r t i e   b a s s e ,   une  s o l e ,   une  a r r i v é e  

de  gaz  s i t u é e   e n t r e   l a d i t e   s o l e   et   le   f ond   du  r é a c -  

t e u r ,   une  t u y a u t e r i e   l a t é r a l e   s i t u é e   a u - d e s s u s   d e  

l a d i t e   s o l e   e t   p e r m e t t a n t   l ' é v a c u a t i o n   de  p a r t i c u l e s  

f l u i d i s é e s ,   une  t u y a u t e r i e   d ' é v a c u a t i o n   v e r t i c a l e  

d é b o u c h a n t ,   d ' u n e   p a r t ,   au  n i v e a u   de  la   s o l e   e t ,  

d ' a u t r e   p a r t ,   d a n s   une  t r é m i e ,   l a d i t e   t u y a u t e r i e  

d ' é v a c u a t i o n   c o m p o r t a n t   un  r o b i n e t   à  o u v e r t u r e   r a -  

p i d e   e t   un  t u b e   d ' a m e n é e   de  gaz  qu i   d é b o u c h e   d a n s  

l a d i t e   t u y a u t e r i e   e n t r e   la   s o l e   et  l e d i t   r o b i n e t ,  

c a r a c t é r i s é   en  ce  q u e  :  

-  la   p o l y m é r i s a t i o n   e s t   r é a l i s é e   à  une  p r e s s i o n   t e l l e  

que  le   r a p p o r t   des   p r e s s i o n s   e x i s t a n t   e n t r e   l ' i n -  

t é r i e u r   du  r é a c t e u r   et   l ' i n t é r i e u r   de  l a d i t e   t r é -  

m i e ,   l o r s q u e   l e d i t   r o b i n e t   e s t   f e r m é ,   e s t   s u p é r i e u r  

à -5   e t   de  p r é f é r e n c e   c o m p r i s   e n t r e   10  e t   25,  l a  

d i f f é r e n c e   e n t r e   c e s   deux  p r e s s i o n s   é t a n t   en  o u t r e  

s u p é r i e u r e   à  0 , 4   MPa  e t ,   de  p r é f é r e n c e ,   c o m p r i s e  

e n t r e   0 ,9   e t   2 , 4   M P a  ;  

-  pa r   le   t u b e  d ' a m e n é e   de  gaz  e s t   a d m i s e   une  q u a n t i t é  

de  gaz  t e l l e   que ,   l o r s q u e   l e d i t   r o b i n e t   e s t   f e r m é ,  

le   c o u r a n t   g a z e u x   d a n s   l a d i t e   t u y a u t e r i e   d ' é v a c u a -  

t i o n   v e r t i c a l e   a i t   une  v i t e s s e   c o m p r i s e   e n t r e   5  e t  

50  f o i s   e n v i r o n   la  v i t e s s e   m i n i m a l e  d e s   g a z ,   q u i  

p r o v o q u e r a i t   l a   f l u i d i s a t i o n   des  p a r t i c u l e s   de  p o -  

l y m è r e s   d a n s   l a d i t e   t u y a u t e r i e ,  

-  l a d i t e   é v a c u a t i o n   e s t   r é a l i s é e   en  o u v r a n t   l e d i t  

r o b i n e t   à  o u v e r t u r e   r a p i d e .  

2.  D i s p o s i t i f   d ' é v a c u a t i o n   p a r t i e l l e   o u  



t o t a l e   d ' u n   l i t   f l u i d i s é   d a n s   l e q u e l   se  d é r o u l e   une  

p o l y m é r i s a t i o n   ou  c o p o l y m é r i s a t i o n   d ' o l é f i n e ,   d i s -  

p o s i t i f   p e r m e t t a n t   la   m i s e   en  o e u v r e   du  p r o c é d é   s e l o n  

la  r e v e n d i c a t i o n   1,  c a r a c t é r i s é   en  ce  q u e  :  

-  l a d i t e   t u y a u t e r i e   d ' é v a c u a t i o n   v e r t i c a l e   a  un  d i a -  

m è t r e   i n t é r i e u r   é g a l   à  au  m o i n s   10  f o i s ,   de  p r é f é -  

r e n c e   au  m o i n s   100  f o i s ,   le   d i a m è t r e   moyen  des   p a r -  
t i c u l e s   de  p o l y m è r e   f l u i d i s é e s   e t   une  l o n g u e u r   a u  

m o i n s   é g a l e   à  e n v i r o n   3  f o i s   l e d i t   d i a m è t r e   i n t é -  

r i e u r ,  

-  l e d i t   t u b e   d ' a m e n é e   de  gaz  d é b o u c h e   au  v o i s i n a g e  

i m m é d i a t   d u d i t   r o b i n e t   à  o u v e r t u r e   r a p i d e ,  

-  e t   le   v o l u m e   de  l a d i t e   t r é m i e   e s t   c o m p r i s   e n t r e  

0 , 0 0 1   e t   0 , 1   f o i s   le   v o l u m e   du  r é a c t e u r   et  est  é g a l  

à  au  m o i n s   8  f o i s   le   v o l u m e   de  l a d i t e   t u y a u t e r i e  

v e r t i c a l e .  






	bibliographie
	description
	revendications
	dessins
	rapport de recherche

